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La presente invention coneerne des compositions 
titaniferes comportant des produits qui reagissent 
aisement avec les acides mineraux forts, particu- 
lierement 1'acide sulfurique, et les procedes pour 
leur preparation. 

La premiere etape des procedes industries de 
preparation des pigments de bioxyde de titane est 
la reaction de 1'acide sulfurique fort sur un produit 
titanifere contenant du fer qui est le minerai d'il- 
menite. Cette reaction, generalement appelee « diges- 
tion », ou « attaque » en termes de metier, solubi- 
lise entre autres les composes du titane et du fer. 
Le fer ne joue pas de role important dans le procede 
et se trouve presque invariablement elemine apres 
dissolution, par exemple, par cristallisation. 

Cependant, il consomme dans la reaction de 
digestion des quantites importantes decide, ce qui 
augmente le prix de revient du pigment fini. 

C'est pourquoi, on s'est interesse aux compositions 
titaniferes telles que les laitiers contenant une pro- 
portion plus elevee de titane que celle generalement 
presente dans I'ilmenite, et des proportions relati- 
vement plus basses de constituants tels que le fer, 
qui consomment de 1'acide. De tels laitiers sont 
produits par fusion de minerals titaniferes en pre- 
sence de divers fondants. En fabriquant ces laitiers 
suivant des procedes connus, on a trouve que la 
presence de quantites appreciables d'alumine et de 
silice provoquait normalement la formation de 
masses visqueuses difficiles a elirainer du four, a 
moins que les fondants ne soient employes en quan- 
tites plus grandes que normalement necessaire, afin 
de satisfaire les besoins crees par la presence des 
constituants tels que ralumine ou la silice. Or, l'uti- 
lisation de grandes quantites de fondants conduit 
a des laitiers d'une teneur en Ti0 2 plus faible que 
ceux qui sont prepares a partir de minerals ren- 
fermant de petites proportions d'alumine et de 
silice. Dans les masses visqueuses ci-dessus men- 
tionnees, il est difficile de separer le fer fondu du 



laitier forme. De plus, on a trouve que les produits 
titaniferes contenant des quantites appreciables 
d'alumine et de silice etaient difficiles et parfoia 
impossibles a faire digerer dans 1'acide sulfurique 
fort a cause de la formation de volumineux com- 
poses d'aluminium et de silicium qui empechent 
la reaction de 1'acide sulfurique avec les- composes 
de titane de s'eflectuer normalement 

La presente invention conceme un procede pour 
la preparation de nouvelles compositions titaniferes 
qui, en raison de leur digestion aisee dans 1'acide 
sulfurique fort et en raison de leur teneur en titane 
relativement elevee, conviennent specialement a une 
preparation economique des pigments de bioxyde df 
titane. 

Le principal objet de la presente invention est 
done un procede de preparation de compositions ou 
de concentrats riches en titane et relativement 
pauvres en fer a partir de produits bruts contenant 
de 1'alumine et de la silice, ces compositions en 
concentrats etant facilement digerees a 1'aide de 
1'acide sulfurique fort. Un autre objet de rinvention 
est la preparation de laitiers qui ne sont pas vis- 
queux et qui coulent librement a 1'etat fondu. 

Encore un autre objet de 1'invention est de pro- 
duire des concentrats de titane faciles a digerer et 
ne contenant pas des quantites excessives de fon- 
dants. Ces objets, ainsi que d'autres, apparaitront 
clairement a la lecture de la description plus com- 
plete ci-apres. 

L'invention conceme particulierement, a titre de 
produits industriels nouveaux, des compositions tita- 
niferes caracterisees en ce qu'elles sont facilement 
digerees par 1'acide sulfurique fort, e'est-a-dire que, 
soumises a Taction de 1'acide sulfurique fort, au 
moins 80 % de la teneur totale en titane exprimee 
en Ti02 se trouve etre solubilisee. 

L'invention coneerne aussi des compositions tits- 
niferes caracterisees en ce qu'elles possedent une 
teneur en fer total notablement moins elevee que 
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celle da produit de fer titanifere original de depart, 
tout en conservant une faible teneur en fer non 
reduit (oxyde de fer, FeO). 

Le terme « facilement digeres s> decrit one compo- 
sition qui, lorsqu'elle est soumise k un essai dont 
les conditions sont definies ci-apres, f ournit un ren- 
dement en titane solubflise, calcule en Ti02, d'au 
moins 80 % du TiO^ total qu'elle renferme. 

Essai de digestion. — 10 g de produit titanif ere, 
concasse pour passer a travexs un crible a 
125 mailles par centimetre, sont chauffes a 100 °C 
dans une etuve. Dans un grand tube a essais, par 
exemple de 150 X 25 mm, on pese de 1'acide sulfu- 
rique a au moins 85 % en quantite tbeoriquement 
suffisante pour se combiner avec les elements de I 
base, par exemple FeO; MgO et CaO, et pour que 
le rapport H2SO4/ISO2 egal a 2,0 (en supposant 
96 % de solubilisation de tons les constituants reac- 
tifs). Le tube est chauffe de preference au bain de : 
sable, entre 150 et 170 °C. Le produit titanif ere 
broye et chaud est alors rapidement verse dans 
1'acide chaud et le tout est bien melange. La reac-. 
•don debute rapidement et la temperature s'eleve 
de 30 a 50 °C, puis tombe .lentement Lorsque la 
masse commence a s'epaissir, le tube est mis dans 
une etuve k 170-180 °C et y est laisse deux beures, 
ami de <c secher » ou de « cuire » cette masse. La 
masse est alors dissoute dans 1'eau ou 1'acide sulfu- 
rique dilue et la teneur en Ti0 2 dissous est deter- 
minee par les procedes analytiques ordinaires. 

Les compositions titaniferes faisant 1'objet de la 
presente invention, caracterisees en ce qu'elles sont 
« facilement digerees » par 1'acide sulfurique fort 
lorsqu'elles sont soumises a 1'essai precedent, don- 
nent des rendements d'au moins. 80 % en Ti0 2 ': 
solubilise. L'invention concerne encore preiera- : 
clement les compositions telles que. ci-dessus decrites 
et donnent des rendements en TiOa de 90 % et 
davantage. 

L'invention s'etend aussi au procede de prepa- 
ration des compositions presentant les caracteris- 
tiques decrites, procede caracterise en ce qu'on 
melange au minerai de fer titanifere contenant de 
l'alumine et de la silice un compose « oxygene » de 
calcium et un compose « oxygene » de sodium 
comme fondants, et un reducteur carbone, on 
chauffe le melange de facon a former du fer metal- 
lique fondu et un laitier de titane, on separe ces 
deux produits 1'un de 1'autre et on soumet le laitier 
a une lixiviation a i'aide d'acide sulfurique dilue 
et on separe le laitier de titane lixivie de la solu- 
tion de lixiviation contenant les composes de 
sodium, d'aluminium et de silicium soluble. Par 
composes « oxygenes » du calcium et du sodium, 
on entend les oxydes, carbonates, hydroxydes, et 
autres composes dorinant des oxydes par chauffage. 

Suivant un mode de realisation prefere du pro- 
cede ci-dessus, le laitier produit contient, avant la 



lixiviation, de 1 a 5 % de FeO et de 1 a 5 % de 
Na 2 0. 

Suivant un autre mode de realisation, les quan- 
tites de composes « oxygenes s de calcium et de 
sodium ajoutes comme fondants doivent etre telles 
qu'elles satisf assent au rapport suivant (en poids) : 

AiAH-SiO a 4-TiU ° deQ - l6aQ ' 30 

lorsque la teneur en TiOo du minerai de fer titani- 
fere est comprise entre 8 et 20 %, ce meme rapport 
etant compris entre 0,11 et.0,30 lorsque la teneur 
en Ti0 3 est elie-meme comprise entre 20 et 60 %. 

Lorsque les composes de calcium et de sodium 
sont ajoutes dans les limites specifiees ci-dessus, le 
titane restera ensuite, au cours de lixiviation k 
Facide dilue, sous une forme insoluble, tandis 
qu'une grande proportion des constituants de silice 
et d'alumine se trouve sous une forme solubilisee, 
ce qui permet robtention d'un concentrat de titane 
d'une faible teneur en silice et en alumina 

Le produit de depart titanifere utilise dans le 
procede de cette invention est de preference un 
minerai de fer titanifere. On peut utiliser differentes 
especes de minerais de fer titaniferes. La teneur en 
titane de ces minerals varie consider ablement. On a 
employe avec un egal succes des minerals a 8 % 
de Ti0 2 aussi bien que des rninerais a 60%. 
Comme rninerais a faible teneur en TiOo particu- 
lierement appropries a la mise en oeuvre du pro- 
cede ci-dessus, on citera ceux du type magnetite, 
et comme rninerais k teneur elevee en Ti0 2 , ceux 
du type ilmenite. 

Tous les rninerais de fer titaniferes renferment 
des proportions variables de silice et d'alumine, Ces 
deux constituants particuliers des minerals sont nor- 
malement la source de difiicultes dans les operations 
de scorification, en raison des masses fondues de 
type visqueux qu'ils donnent au cours du traitement 1 
a temperature elevee. Ces masses visqueuses empe- 
chent de bien separer le laitier du metal fondu et 
sont dimciles a sortir du four. 

Dans le procede de la presente invention, les 
petites quantites de composes « oxygenes » de cal- 
cium et/ou de sodium ajoutes comme fondants 
fixent la silice et l'alumine sous une forme telle 
qu'on obtient, au cours de ^operation de chairfi age, 
an laitier fluide et coulant librement De plus, 
I'addition de composes du calcium et/ou du sodium 
rendent la silice et l'alumine presehtes solubles 
dans 1'acide sulfurique dilue, ce qui permet de les 
eliminer ensuite facilement dans une operation de 
lixiviation ulterieure. 

Le procede est preferablement mis en oeuvre a 
des temperatures comprises entre environ 1300 °C 
et 1 700 °C, de facon k obtenir une reduction .com- 
plete des composes du fer. On prefere encore davan- 
tage effectuer la fusion entre 1 300 °C et 1.500 °C. 
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Des temperatures phis haute peuvent etre utilisees 
mais on doit alors prendre des precautions pour 
eviter une reduction excessive des composes de fer 
et meme de titane 

La fusion effectuee dans le domaine des tempera- 
tures ci-dessus precisees et I'emploi des fondants 
precedemment decrits permettent d'obtenir un laitier 
fluide coulant librement et de fixer 1'alumine et la 
silice dans ce laitier sous une forme telle qu'elles 
sont aisement solubilisees ensuite au cours d'une 
operation de lixiviation acide ulterieure. 

Le reducteur carbone utilise dans le procede de 
1'invention est, par exemple, de la poudre de car- 
bone, de coke ou de charbon. La proportion d'agent 
reducteur carbone utilisee doit etre sufnsante pour 
reduire la totalite de 1'oxyde de fer en. fer metal- 
lique. 

Suivant un mode de realisation du procede, on 
chauffe alors le melange entre 1 300 °C et 1 700 °C, 
jusqu'a ce que la teneur eu fer du laitier soit com- 
prise entre 1 et 5 c /o de FeO. La quantite de Na 2 0 
presente dans le laitier doit etre de 1 a 5 %. La 
somme NaoO + CaO a aj outer depend de la somme 
TiOo + SiO* + Al 2 0a presente dans le produit tita- 
nifere de depart Si le minerai de fer titanifere con- 
tient de 8 a 20 % de bioxyde de titane, le rapport : 

N^O + CaO 

Mfi» + Si0 3 + Ti0 4 
doit etre compris entre 0.16 et 0,30, et si la teneur 
en bioxyde de titane est d'environ 20 a 60 %, ce 
rapport doit etre compris entre 0,11 et 0,30. 

Le laitier et le fer metallique fondu forment dans 
le four des couches distinctes. On les separe Tun de 
1'autre. Le laitier est ensuite lixivie a 1'acide sulfu- 
rique dilue pour solubiliser les composes de sodium 
d'aluminium et de silicium solubles en milieu acide, 
mais non le titane qui y est insoluble, puis le laitier 
lixivie est separe de la solution. Le laitier lixivie 
k f acide dilue produit par le procede ci-dessus decrit 
est facilement digere par 1'acide sulfurique, suivant 
le procede mentionne plus haut. 

Dans les operations de scorification, il est difficile 
de maintenir dans le melange la totalite des com- 
poses de sodium primitivement presents. En general, 
une partie du compose de sodium a] oute comme 
fondant se trouve volatilisee au cours du chaufiage, 
d'ou une certaine perte en sodium, 1'importance de 
cette perte pouvant etre tres variable selon le four 
utilise. H est necessaire de tenir compte de ce fac- 
teur de perte lorsqu'on calcule la proportion de 
fondant a incorporer pour la fusion. 11 est aise de 
determiner par un simple essai la quantite de 
sodium perdue dans un four determine et de com- 
penser cette perte dans les fusions ulterieures. 

Pour la lixiviation acide du laitier obtenu selon 
le procede de la presente invention, on obtient des 
resultats satisfaisants en eniployant Tacide sulfu- 
rique dilue. La concentration pr&feree de Tacide 
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utilise est de 5 a 15 %. La quantite d'acide sulfu- 
rique utilisee pour la lixiviation doit etre en leger 
exces par rapport a la quantite necessaire pour 
reagir avec la totalite des constituants, tels que le 
sodium, raluminium, le silicium et le fer, presents* 
II est preferable d'effectuer la lixiviation entre 25 °C 
et 80 °C. En effectuant cette lixiviation dans les 
limites preferees ci-dessus indiquees, on procede a 
une lixiviation efficace des constituants aluminium 
et silicium, avec une perte minimum en titane. 

Les exemples suivants sont destines a illustrer 
Finvention et a montrer les operations-types mettant 
en ceuvre difFerentes sortes de minerais de fer tita- 
niferes et utilisant des quantites variables de 
fondants. 

Exemple 2. — 100 parties de minerai de fer tita- 
nifere broye sont melangees a sec avec 3,8 parties 
de calcaire (2,0 parties de CaO), 1,7 partie de . 
cendre de soude (1,0 partie de Na 2 0) et 15 parties 
de coke. L'analyse du minerai donne : 

Ti0 2 21,8 % 

FeO 34,4% 

Fe«0 8 33,6 % 

CaO 0,6% 

SiO a 3,0 % 

A1 3 0 3 4,8% 

MgO 1,8 % 

Le melange ci-dessus est charge dans un four a 
arc electrique porte a 1400°C et maintenu une 
heure a cette temperature, Le fer fondu et le laitier 
sont coules separement. Le laitier obtenu est fluide 
et coule librement. 

Le laitier refroidi est broye pour passer a au 
moins 125 mailles par centimetre, et analyse; Tana- 
lyse fournit : 

Ti0 2 62,7 % 

FeO 2,7% 

Na 2 0 1,4% 

CaO 7,9% 

Si0 3 9,5 % 

A1 3 0 3 11,6% 

MgO 4*2 Jo 

On note que la teneur en FeO du laitier est de 
2,7 %, la teneur en Na 2 0 de 1,4 % et le rapport : 

CaO 4- yajO -nil 
TiO a 4- AJ A + Si0 4 ~~ U ' 

La laitier broye est alora lixivie a 75 °C pendant 
une heure avec de 1'acide sulfurique a 10 %, en 
agitant rapidement, puis il est separe de la solution 
par filtration. L'analyse du laitier lixivie donne : 

Ti0 2 76,2 % 

FeO 2,9% 

Si0 2 1,1 % 

MgO . . 4,1 % 

Na 2 0 0,4% 

CaO 8,5% 

Al 2 O s 6,8 % 
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Le laitier lixivie est ensuite mis a digerer dans 
Pacide sulfurique a 89 %, selon le procede connu 
indique ci-dessus, et Ton obtient sons forme de 
titane soluble 97 % du bioxyde de titane contenu 
dans le laitier. 

Les analyses du laitier avant et apres la lixiviation 
acide, ainsi que les quantites obtenues apres la 
digestion, sont groupees au tableau 1. 

Exemple 2.. — On prepare un autre laitier a 
partir d'une magnetite titanifere dont 1'analyse 
donne : 



Ti0 2 . 
FeO . 
FeoOa 
CaO . 
Si0 3 . 

A1 2 0 8 
MgO . 



9,5% 
32,2% 
48,6% 
0,6% 
2,3% 
5,6% 
1,2% 



Ce mineral est melange avec 4*2 parties de cal- 
caire (2,2 parties de CaO), 3,4 parties de cendre 
de soude (2,0 parties de Na 2 0) et 17,5 parties de 
coke. Le melange est traite comme dans 1'exemple 1 
et les resultats sont portes dans le tableau 1. 

Exemple 3. — On prepare un autre laitier a 
partir du mineral de fer titanifere de 1'exemple 1, 
en ajoutant davantage de chaux comme fondant 
Dans cet exemple, le mineral est melange avec 
11,0 parties de calcaire (6,0 parties de CaO), 
1,7 partie de cendre de soude (1,0 partie de Na 2 0) 
et 18, 3 parties de coke. Le melange est traite comme 



dans 1'exemple 1 et les resultats sont portes dans 
le tableau L 

Exemple 4. — On prepare un autre laitier a par- 
tir d'une ilmenite dont 1'analyse donne : 



Ti0 2 . 
FeO . 
FeoOa 
CaO . 
Si0 2 . 
A1 2 0 3 
MgO . 



43,7% 
36,8% 
7,1 % 
2,2% 
5,2% 
2,6% 
2,4% 



Ce mineral est melange avec 7,6 parties de cal- 
caire (4,0 parties de CaO), 1,7 parties de cendre de 
soude (1,0 partie de Na 2 0) et 11,0 parties de coke. 
Le melange est traite selon le procede decrit dans 
1'exemple 1 et les resultats sont portes dans le 
tableau 1. 

Exemple 5. — On prepare un autre laitier a 
partir d'une autre ilmenite dont 1'analyse dormer 



Ti0 2 
FeO . 
Fe 2 0 3 
CaO . 
Si0 2 . 
AI0O3 
MgO . 



40,2% 

28,5% 

19,1 % 

1,2% 
3,7% 

3,2 % 

4,1% 



• Ce minerai est melange avec 11,8 parties de cal- 
caire (6,2 parties de CaO), 1,7 parties de cendre de 
soude (1,0 partie de Na 2 0) et 15,0 parties de coke. 
Le melange est traite selon le procede decrit ci- 
dessus et les resultats sont groupes dans le tableau 1. 



Tableau I 



Laitier : 

%TiOr ..... 

% FeO 

ULNya..-...' 

7* CaO.., 

% SiO s 

7. AiA- 

7o MgO 

CaO + Na^Q 
TiOa+SiOj + AljOs"" 

Laitier lixivie : 

7 B TiO. 

7a FeO , 

7- 

7. CaO 

V. Si <V 

7.*W 

7. MgO 

Digestion {E£O r SQ %) : 
7. de TiO a soiubUise 




62,7 
2,7 

1.4 
7,9 

0,5 

11,6 

4.2 

0,11 



7C.2 
2,9 
0,i 
8,5 

1,1 
6,8 
4,1 

97 7. 



43,3 
1,8 
2,4 
13i3 
11,6 
21,3 
6,3 

0,21 



65,8 
U 
0,3 

14,7 

1,1 
19,0 
7,7 

94 7. 



55,6 
3,5 
1,6 

18,0 
8,9 
7,4 
5,0 

0,27 



67,9 
2,3 
0,3 

18,8 
1.3 
4,1 
5,3 



95 •/. 



64,0 
1,9 
1,4 
9,2 

10,0 
6,3 
7,2 

0,13 



76,4 
1,2 

1,1 
8,9 
3,8 
3,0 
5,6 

97 •/. 



62,4 
3,5 
1,9 

13,0 
6,5 
7,2 
5,5 

0,19 



70,5 
2,1 
1,5 

13,4 
3,3 
4,1 
5,1 

92 7. 
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La presente invention a ete decrite et illustree 
par les exemples ci-dessus, mais elle n'est pas stric- 
tement limitee a ces exemples et d'antres modifi- 
cations et yariantes peuvent etre apportees. 

aisnME 

La presente invention conceme notamment les 
caracteristiques suivantes et leurs diverses combi- 
naisons possibles : 

1° A titre de produits industriels nouveaux, des 
compositions titaniferes caracterisees en ce qu'elles 
sont facilement < digerees 2> par 1'acide sulfurique 
fort 

2° Des compositions titaniferes caracterisees en 
ce qu'elles possedent une teneur en fer total nota- 
blement moins elevee que celle du produit de fer 
titanifere original de depart, tout en conservant une 
faible teneur en fer non reduit (oxyde de fer, FeO). 

3° Precede de preparation des produits con- 
formes a ceux faisant 1'objet des paragraphes prece- 
dents, procede caracterise en ce qu'on melange au 
minerai de fer titanifere contenant de Talumine et 
de la silice un compose « oxygene » de calcium et 
un compose a oxygene » de sodium comme fon- 
dants, et un reducteur carbone, on chauffe le 
melange de facon a former du fer metallique fondu 
et un laitier de titane, on separe ces deux produits 
fun de l'autre, et on soumet le laitier a une lixi- 
viation a f aide d'acide sulfurique dilue et on separe 
le laitier de titane lixivie de la solution de lixi- 
viation contenant les composes de sodium, d'alumi- 
nium et de silicium solubles. Par composes « oxy- 
gen es » du calcium et du sodium, on entend les 
oxydes, carbonates, hydroxydes et autres composes 
donnant des oxydes par chauffage. 

4° Des modes de realisation du procede conforme 
au paragraphe 3° comportant une ou plusieurs des 
caracteristiques ci-apres : 
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a. On chauffe le melange entre 1 300 et 1 700 °C 
pour former le laitier, d'une part, et du fer fondu, 
d'autre part; 

b. On chauffe le melange entre 1 300 et 
1 500 °C; 

c. On chauffe le melange jusqu'a ce que la 
teneur en FeO du laitier soit reduite a une valeur 
comprise entTe 1 et 5 % ; 

d. Les quantises des composes « oxygenes > de 
calcium et de sodium ajoutees sont sufBsantes pour 
former un laitier renfermant de 1 a 5 % de Na20, 
et dans lequel le rapport en poids : 

CaO j- Na^O 
+ SiO a + TiO a 

est compris entre 0,16 et 0,30 si la teneur en Ti0 2 
du minerai de fer titanifere est elle-meme comprise 
entre 8 et 20 %, ce meme rapport se situant entre 
0,11 et 0,30 si la teneur en Ti0 3 est comprise entre 
20 et 60%; 

e. Le laitier est lixivie a f aide d'un acide sulfu- 
rique dilue d'une concentration comprise entre 5 
etl5%; 

/. Le laitier est lixivie a Pacide dilue a une tem- 
perature comprise entre 25 et 80 °C; 

g. Comme reducteur carbone, on utilise la poudre 
de carbone, de coke ou de charbon; 

A. La quantite d'agent reducteur employee est 
suffisante pour reduire la totalite de i'oxyde de fer 
en fer metallique; 

i* La quantite d'acide dilue utilisee pour la lixi- 
viation est un leger exces par rapport a k quantite 
theorique necessaire pour reagir avec la totalite des 
constituants a eliminer par lixiviation. 

Society dite ; TITAN Company fac 
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